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@ Vornchtung und Verfahren zum Auf bereiten einer in einem Analysengerat zu analysierenden Probe 



@ Die Erfindgng bctntfi eme Vorrichtung zum Aufbereiten 
einer in emem Analysengerai /.u analysierenden Probe, die 
eme Hrobcnautnahme ma emem Prooenemiaii autwe«st. die 
m»t emem Trogergas uber eme Zufuhrleitung und emu 
AhfuhHeitung spulbar isl. wnhei d»es« Tragergasspuhing 
uber eine Druck- ur\rj/odQt Stromungsregelung rmt emem 
oder mehreren Ventilen steuerbar «si. 
Zur Verbesserung der Anaiysomogiicbkeu sietu die Erfm- 
dung vor, daG die Probenauf oahme Toil o»ner OosorpUons- 
einnchtung ist. die eine der Probeautnahme :ugeordnete. 
abstimmbare MikroweHenquelle aufweist, wobe't die Proben- 
aufnabme :umindest teilweise aus emem fur Mikrowellen 
transmjitierendem Material besteht. 
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Besehrcibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft cine Vorrichtung 
zum Aufbereiten einer in einem Analysengerai zu ana- 
lysicrenden Probe, die cine Probenaufnahme mil einem 
ProbeneinlaU aufweist, die mil einem Tragergas liber 
cine Zufuhrleitung und einc Abfiihrleitung spulbar isi. 
wobei diese Tragergasspulung Obcr cine Druck- und/ 
oder Stromimgsregelung mit einem odcr mehrercn 
Ventilen sieuerbar isi- 

Die Erfindung betrifft wciterhin ein Verfahrcn zum 
Aufbereiten einer in einem Analysengcnii zu analysie* 
renden flussigen Probe, die nach einer Vorbehandlung 
einem als mobile Phase dienenden Tragergas zudosien 
und zusammcn mit dem Tragergas einem Analysenge- 
rai zugefuhrt wird. 

Vorrichtungen und Verfahren der vorstehend ange- 
gebenen Art sind allgcmein bckannt und werden insbe- 
sondere im Zusammenhang mit Gaschromatographen 
und Massenspektrometern eingesetzt und angewandt. 

Gaschromatographen werden tn der Chromatogra- 
phic zur Trennung von gasformig vorliegenden oder 
vollstandig vcrdampfbarcn Stoffgemischen verwendet. 
Die damit durchgefuhrien gaschromatographischen 
Analysen eignen sich fur Gas und unzersetzt fliichtige 
Stoffe in einem Siedebereich bis 400°G Wesentliche Be* 
standteile eines Gaschromatographen sind eine TrSger- 
gas-Versorgung mit einer Druck- oder Strdmungsrege- 
lung. ein ProbeneinlaOteil mit Splitter, eine Trennsaule, 
ein Saulenofen und ein Deiektor, 

Als Tragergas, auch als mobile Phase bezeichnct, wird 
ublicherweise Helium, Wasserstoff. Stickstoff. Argon 
oder Kohlendioxid verwendet, wobei als Auswahlkrite- 
ricn der Diffusionskoeffiziem der Probenmotekule. die 
Viskositat des Gases der Probe und gegcbenenfalls die 
Warmelcttfahigkeit des Tragergases von Bedeutung 
sind. Bevorzugte TrSgergase sind Helium und VVasser- 
stoff. In diescn gercgcHen TrSgergasstrom wird die Pro- 
be uber einen Einfull- oder Einspritzkopf eingebracht, 
beispielsweise uber einen Kolhen injiziert, bevor sic in 
die Trennsaule uberfiihrt wird. Solche Trennsilulen sind 
lange, dunne Rohre oder Rohrsysternc mit einer statio* 
naren Phase, die auf die Wandung der Trennsaule oder 
ein Fullmatenal aufgezogen isi. Die Trennsaule. bci schr 
kleinen Innendurchmcssern auch als Kapillarsftule be- 
zeichnct. ist in einem Saulenofen angeordnct und wird 
dort bcheizt. Das Tragergas mit der Probe durchstrdmt 
die Trennsaule. jedoch mit untcrschtedlicher Geschwin- 
digkeit der einzelnen Bestandtcile des Substanzgemi- 
sches. Am Ende der Trennsaule kdnnen diese einzelnen 
Bestandtcile mil Detektoren nachgewiesen werden. 
Haufig werden hierfur Spektrometcr, insbesonderc 
Massenspektromeier. eingesetzt. Da fur KapitlarsUulen 
die Probcnmcngcn auf Bruchtcilc cincs Mikro-Litcrs 
beschriinkt sind, kann ein Gas-Splitter verwendet wer- 
den. der den mit der Probe beladenen Gasstrnm auficilt 
und nur einen geringen Teil der KapiilarsSule zufuhrt. 

FlQssigkeiten, die in einem Gaschromatographen ana- 
lysicrt werden sollen. miissen gewohnlich mit einem 
Verdiinnungsmittel l verdunnt werden. Eine solche Ver- 
dunnung fuhn u. a, zu schwScheren Signalen im Deiek- 
tor und cs ireten vcrstarkt Ablagcrungcn an Ccratcici- 
len auf. 

Der vorliegenden Erfindung liegt nun die Aufgabe 
zugrunde, eine Vorrichtung anzugeben. mit der eine 
flussige Probe derart aufbereitet beispielsweise einem 
Gaschromatographen zugcfuhrt wird, daB sich L6- 
sungsmittelvcrdunnungen erubrigen, und daQ durch die 
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Aufbcreitung die zu analysiercnden Teile der Probe, die 
von Interesse sind. extrahien werden. Die vorsichcndcn 
Aufgabenpunkte stellen sich auch in Verbindung mit 
dem eingangs beschricbenen Verfahren. 

s Gelost wird diese Aufgabe hinsichtlich einer Vorrtch- 
lung der angegebenen An dadurch. dab* die Probenauf- 
nahme Teil einer Desopuonseinnchtung isi. die eine der 
Probenaufnahme zugeordnete, abstirnmbare Mikrowel- 
lenquelle aufweist. wobei die Probenaufnahme zumin- 

io dest leilweise aus einem fur Mikrowellen iransmittie- 
rendem Material best eh t. VerfahrensgcmaB wird die 
Aufgabe dadurch gelost. daQ die unbehandelte. flussige 
Probe mit Mikrowellen selektiver Wellenliingen be- 
strahlt wird, mit einer solchen Energie. daO sie in die 

is dampfformige Phase ubergehen. und daQ die in die 
dampffdrmigc Phase ubcrfuhrtcn Bcsiandieile der Pro- 
be mil dem Tragergas dem Analysengerai zugcfuhrt 
werden. Durch die erfindungsgemaBe Vorrichiung und 
das erfindungsgemaOe Verfahren erubrigen sich die bis- 

20 her ublichen Schritte wie Extrahicrcn. Destilliercn usw. 
und Initiicrcn in den Gaschromatographen, indern die 
Probe, ohne eine Vorbehandlung mit einem Losungs- 
mitiel, mil sclektiven WcllcnlSiigen. die von einer durch- 
siimmbaren Mikrowcllcnqucllc crzcugt werden. be- 

7s strahlt wird. Es findei bereiis die Selektion der Bcstand- 
ieile der Probe durch selektivc Anregung statt. Diese 
selektierten Probenbestandteile werden dann mil einem 
Edelgas entweder direkt an einen Massenspektrometer 
Oder uber ein weiteres Zwischengerat in einem Zwi- 

30 schenschritt an einen Gaschromatographen gegeben. 
Bevorzugi isl die Mikrowcllcnqucllc mil einer Sleuer- 
einheit verbunden, uber die die Wellenlangen und/odcr 
die Frequenzen einstellbar und regclbar sind. In dieser 
Anordnung kann die Mikrowellenquelle von Analyse zu 

35 Analyse hinsichtlicher der zu selektierenden Bestandtci- 
le der Probe abgestimmt und etngesicllt werden. Zu- 
satzlich kann eine stufenlose Einstellbarkeit der von der 
Mikrowellenquelle abgegebencn Strahiendosis erfol- 
gen. 

40 Die Probenaufnahme sollte in einen unteren und ei- 
nen obcren Bercich untcrteilt sein. wobei die flussige 
Probe in dem unteren Bereich bevorratet wird. Nach 
dem Bestrahlen der Probe mit den Mikrowellen. kann 
sich im oberen Bercich der Probenaufnahme die ver- 

45 dampftc Phase ansammeln. von wo sic dann durch eine 
Trftgergasspulung entfernt wird. Zur Erhahuug des Wir- 
kungsgrades der Mikrowellenquelle wird diese dem un- 
teren Bercich der Probenaufnahme zugeordnet. der die 
flussige Probe ent halt, so daO diese direki besirahfi wird. 

so Urn die Probenaufnahme abzuschlieBcn. ist eingangs- 
seitig und ausgangsseitig jeweiis ein Septum eingesctzt 
Die Probenaufnahme besteht bevorzugi aus Quarzglas: 
als rohrfOrmiges Teil ist sie mit ihrcr Achse horizontal 
vcrlaufcnd ausgcrichtct. 

ss Urn die Probe einem Gaschromatographen zuzufuh- 
rcn. wird im AnschluB an die Probenaufnahme an dcren 
Abfiihrleitung einc Kondensationseinrichtung als Zwi- 
schengeriit angeordnct, die eingangsscitig und aus- 
gangsseitig ihres Stromungsweges verschlieBbar ist und 

60 die erne Heizung besitzt. In diesem Zwischengerat wer- 
den die in der Probenaufnahme selektierten, dampffdr- 
rnigen Probenbestandteile niedcrgeschlagcn. Bevorzugi 
erfolgt die Kuhlung der Kondensationseinrichtung mit 
Sticksioff bei etwa -160°C. so daB die Kondensaiion 

65 unmittelbar stattfindet. AnschlieOend wird. bei Aktivie- 
rung des Gaschromatorgraphen. das sich an den Wan- 
den der Kondensationseinrichtung niedergeschlagene 
Kondensai, beispielsweise mit einer Mikrowcllenhei- 
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zung. aufgeheizt. so daU dann die erforderliche plotzli- 
chc Einleitung der dann crneut verdampften Itestandtei- 
le in den Gaschromatographcn crfolgen kann. Diese 
direktc Trennung der Besiandteile des Probengemi- 
sches und deren dirckie Einspriuung in den Gaschro- 
matographcn fQhxi zu einer reprasentativen. nichi durch 
Losungsmittel verfalschicn Analyse. 

Die plotzliche Zufuhrung der in der Kondensations- 
einnchiung verdampften Besiandteile zu dem ange- 
schalteten Analysengerat kann durch cm zusaizliches. 
elektrisch betangbares Venn! crfolgen, das den Stro- 
mungsweg ausgangsscitig der Kondcnsationseinnch* 
rung Gffnet oder verschlieQt, Ein Steuenmpuls zum Be- 
tatigendes Vcntils kann gleichzeitig als Aktivierungsim- 
puis fiir das Analysengerat dienen. 

Die Kondensationseinrichtung, bevorzugt mil cinem 
Quarzglasrdhrchen. sollte bcvorzugl einc GroQe der 
Wandflachen aufweisen, die ausreichend ist, das ge- 
samtc Kondensat als Film aufzunehmcn, Als Tragergas. 
um die in der Kondensattonseinrichtung wteder ver- t 
dampfte Probe dern Analysengerat zuzufUhren. wird 
auch hier ein Edelgas eingcsetzi, das bcvorzugl rein isi. 
also nichl durch die Probenaufnahme nindurchgefuhrt 
wurde. 

Weiterc Einzelheiten der erfindungsgemaBen Vor- n 
richtung und des erfindungsgemaBen Verfahrcns erge- 
ben sich aus der nachfolgenden Beschreibung eines 
AusfGhrungsbeispiels anhand der Zcichnung. In der 
Zcichnung zeigi 

Rg. I erne Aufbereitungsvorrichtung. die ausgangs- 30 
seitig mil einem Massenspektrorneter verbunden ist. 

Fig. 2 die Aufbereitungsvorrichtung nach Pig. 1 mil 
einem als Kondcnsationsreinrichtung dienenden Zwi- 
schengerdt und einem Gaschromatographcn und 

Fig. J em schematisehes Verfahrcnsschema zum $5 
Durchfuhren einer Analyse. 

Die Probcnaufbereitungsvorrichtung. wie sie Fig. I 
zcigt, wcisi eine Probenaufnahme 1 mil einem Proben- 
rohrchen 2 auf, das an seinen Ertden mil einem Septum 3 
abgeschlossen isi. Das Probenrdhrchen 2 bestehi aus 40 
Quarzglas und ist rnit seiner Achsc 4 horizontal verlau- 
fend ausgerichtet. Eingangsseitig, durch den Pfcil 5 an- 
gcdeutet. kann dem Probenrohrchen 2 uber eine Zu- 
fuhrleitung 6 eine flussige Probe oder ein Tragergas 
zugcfuhrt werden. Ausgangsscitig ist das Probenrohr- 45 
chen 2 uber cine Abfuhrlciiung 7 mil einem Gasspliticr 
8 verbunden. Umerhalb des Probenrohrchens 2 ist cine 
Mikrowcllenquelle (M\V) 9 angeordnet, die sich uber die 
gesamte Langc des Probenrohrchens 2 erstrecki und 
dieses glcichmaBig. durch die Strahlen 10 angedemet, so 
bcstrahlt. 

Die Mikrowcllenquelle 9 wird von einer Steuereinheit 
II geregelt und gestcucn. ubcr die die Wcllcnlangcn. 
die Frcquenzen und die Strahlcndosis einstellbar sind. 
Die Probenaufnahme I einschliefilich der Mikrowellcn- 5$ 
quelle 9 (Desorptionseinrichtung) sind von einer Mikro- 
wellenabschirmung 12 umgeben. Der Gassplitter 8 teih 
gcgebencnfalls den zu cinem Massenspektrorneter (MS) 
13 zu fuhrenden Gasstrom auf und leitet einen Teil da- 
von ubcr die Lciiung 14 ab. f>o 

Wie das Verfahrcnsablaufsehcma nach Fig. 3 zcigt. 
wird die Probenaufbereitungsvorrichtung nach Fig. I 
wie folgt beschneben: Zunachst wird in cinem ersien 
Verfahrensschritt 15 die flussige Probe in das Proben- 
rohrchen 2 der Probenaufnahme I in einer solchen 65 
Menge emgebrachi, dalJ nur ein untcrer Bereich 16 gc- 
ftilli ist. wahrend ein obercr Bereich 1 7 des Probenrohr- 
chens 2 frci verblcibc. Das Probenidhrchen 2 ist nach 
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Einftillen der flussigcn Probe an den Enden verschlov 
sen In einem zweiten Verfahrensschritt 18 wird nun 
uber die Steuereinheit 1 1 die Mikrowcllenquelle 9 ein- 
geschaltet, die mil einer zuvor lestgelegten Wellenldnge 
5 (Bestrahlungsparnmeter 15) das Probenrohrchen 2 und 
damn die flussige Probe bcstrahlt. Durch diese Bcsirah- 
lung fmdet eine selektive Anrcgung von Probenbe- 
standtcilen stall, die durch die*e Anregurig gezielt ver- 
dampfi werden. Im anschlicOenden drittcn Verfahrcns- 
10 schritt 20 wird die ZufOhrleitung 6 und die Abfuhrlei- 
tung 7 gedffnet und das Probenrohrchen 2 mil einem 
Tragergas. beispiclsweise Helium, gespult. Der Gas- 
strom. der mil den verdampften Probenbestandteilen 
bcladen ist, wird gegebenenfalls in dem Gassplitter 8 
is getcilt, und der cine Teil direkt dem Massenspektrome- 
tcr 13 zugcfuhrt und die Probcnbestandtcilc don analy- 
sieru Die Probcnbestandtcilc gelangen also unvcrdunm 
direkt in den Massenspektrorneter 1 1 

Falls die Analyse uber einen Gaschematographen 
(GQ 21 crfolgen soli, dem der Massenspektrorneter 13 
nachgeordnet ist, wird ein Zwischengcrat 22 an die Ab- 
fuhrlciiung 7 der Probenaufnahme 1 angeschlossen. 
Dieses Zwischengcrat 22 weist einc KomJcnsaikmscin- 
richtung 23 mil cinem R6hrchen 24 auf, das ubcr cine 
Stickstoffkuhlung 25 gekuhlt werden kann. Das Rohr- 
chen 24 ist uber eine Mikrowelienheizung 26 von seiner 
Unterseite beheizbar. Ausgangsscitig isi die Kondensa- 
ttonseinrichtung 23 fiber em clektnsch betaiigbares 
Ventil 27 verschlieGbar. Diesem Ventil 27 folgt der Gas- 
splitter 8. wie er auch in Fig. 1 gczeigi ist, der Gaschro- 
maiograph 21 und der Massenspektrorneter 13. Wic 
auch das Verfahrcnsablaufsehcma nach Fig. 3 zeigi. 
wird in Verbindung mu einern Gaschromaiographen 21 
die Probe in einem Kondensationsschriti 28 in der Kon- 
densationseinnchtung 23 des Zwischengerfttes 22 durch 
die Stickstoffkuhlung 25 bei -160 U C an den Wanden 
des Rohrchens 24 als Kondensat- Film niedergeschlagen. 

In einem Ictztcn Verfahrensschritt 29 werden die nie- 
dergeschlagencn Proben-Destandteile wieder aktivien. 
indem das Rdhrchcn 24 durch die Mikrowelienheizung 
26 beheizt wird. so daB die Besiandteile an den Wanden 
verdampfen und dem Gaschromatographcn 91 zuge* 
fuhrt werden kdnnen. Sowohl der zwctte Verfahrens- 
schritt 18, die Mikrowellcnbestrahlung. als auch der dm- 
te Verfahrensschritt 20, die Tragergasspiilung, wie der 
Kondensationsschriti 28 und der letztc Verfahrens- 
schritt 29. die Vcrdampfung in der Kondensationsein- 
richtung 23. konnen ubcr einen Mikroprozessor 30 ge- 
steuert werden. Ebenso kann der Gaschromatograph 21 
uber den Mikroprozessor 30 aktivien werden. Glciches 
gilt fur die Venule. 

Patcmansprtichc 

I. V'orrichtung zum Aufbcreitcn einer in cinem 
Analysengerat zu analysierenden Probe, die cine 
Probenaufnahme mil einem ProbcncinlaO aufweist, 
die mil einem Tragergas uber cine Zufuhrleitung 
und cine Abfuhrleitung spulbar ist, wobei diese 
Tragergasspiilung uber eine Druck- und/oder Stro- 
mungsregclung mit einem oder ruehrercn Vcntilen 
steucrbar ist. dadurch gekennzeichncc, daB die 
Probenaufnahme { I) Teil einer Desorptionseinrich- 
tung ist. die eine der Probenaufnahme (I) zugcord- 
ncte, abstimmbare Mikrowcllenquelle (9) aufweist. 
wobei die Probenaufnahme (I) zummdest teilweise 
aus einem fur Mikrowellcn transmitticrenden Ma- 
terial bestebt. 
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2. Vorrichtung nach Anspruch !, dadurch gekenn- 
zeichnei. daO die Mikrowellenquelle (9) mil eincr 
Sieuereinheit (11) vcrbunden ist. uber die die Wei- 
lenlange imd/ader die Frequenzen regelbar sind. 

3. Vorrichtung nach Anspruch I oder 2. dadurch 5 
gekennzeichnei. daO die von der Mikroweltenquel- 

Ic (9) abgcgcbcnc Sirahlcndosis stufcnlos emsiell- 
bar ist. 

4. Vorrichtung nach einem der Anspriichc 1 bis 3. 
dadurch gekennzeichnei. daO die Probenaufnahme in 
(!) einen unteren und einen oberen Bereich (17) 
aufweisi, wobei der untere Bereich (16) mil der flus- 
sigen Probe befullbar isi. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4 4 dadurch gekenn- 
zeichnei. daQ dem untcrcn Bereich (I6)der Probcn- 15 
aufnahme (I) die MikrowellenqueHe (9) zugeordnei 
ist. 

6. Vorrichiung nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnei, daO cingangsscitig der 
Probenaufnahme (!) in der Zufuhrleitung (6) und 20 
ausgangsseitig der Probenaufnahme (1) in der Ab- 
fuhrleitung (7) ein Septum (3) eingocui ist. 

7. Vorrichiung nach einem der Anspruche I bis b, 
dadurch gekennzeichnei. daQ die Probenaufnahme 
(1) ein rohrfdrmiges Tcil (2) aus Quarzglas isi, das ?s 
mil seiner Achsc (4) horizontal ausgerichici ver* 
lauft 

8. Vorrichtung nach einem der Anspruche I bis 7, 
dadurch gekennzeichnei. daB die AbfOhrleiiung (7) 
der Probenaufnahme (1) mil eincr ^Condensations- >y 
einrichtung (23) verbunden ist, die eingangsscing 
und ausgangsseitig des Strtfmungsweges ver- 
schlieObar ist. und daB die Kondensationseinrtch- 
tung(23)eine Heizung (26) aufweisi. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekenn- js 
zeichnet. daB die Kondensaiionseinrichiung (23) ci- 
ne Stickstoffkuhlung aufweisu 

10. Vorrichiung nach Anspruch 8 oder 9. dadurch 
gekennzeichnei, daB die Heizung der Kondensa- 
iionseinrichiung (23) cine Mikrowellen-Heizung its 
(26) isi. 

1 1. Vorrichtung nach einem der Anspruche 8 bis 10, 
dadurch gekennzeichnei. daO der Stromungsweg 
ausgangsseiiig der Kondensaitonseinnchtung (23) 
uber ein elckirisch beiaiigbarcs Ventil (27) ver- 4s 
schlieObar ist. 

12. Vorrichtung nach Anspruch II. dadurch ge- 
kennzeichnei. daB das Veniil (27) uber einen Impuls 
betatigbar isi, wobei das Impuls-Signal gleichzeitig 
als Aktivierungsimpuls fiir ein Analysengerat (21) sn 
dient. 

13. Vorrichiung nach einem der AnsprUche 8 bis 12. 
dadurch gekennzeichnei. daQ die Kondensaiions- 
einrichiung (23) eine gesondertc Tragcrgasspulung 
aufweist, die in Stromungsrichtung gesehen Tra- 55 
gergas eingangsseitig der Kondensaiionseinrich- 
iung (23) zufuhrt. 

14. Vorrichiung nach einem der Ansprilchc 8 bis 1 3, 
dadurch gekennzeichnei, daB die GroBc der Wand- 
flachen der Kondensaiionseinrichiung (23) derart ho 
dimensioniert ist, daQ das Kondcnsat als Film auf 
diesen Wandflachen vcrbleibt. 

15. Verfahren zum Aufberciicn einer in einem Ana- 
lysengerat zu analysierenden flussigen Probe, die 
nach einer Vorbehandlung einen als mobile Phase 65 
dienenden Tragergas zudosiert und zusammen mil 
dem Tragergas einem Analysengerat zugefOhrt 
wird. dadurch gekennzeichnei. daQ die unbehandel- 
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ic. flussigc Probe mil Mikrowellen selektiver Wel- 
lenlangen besirahlt wird mil eincr solchen Energie. 
daQ sie selektiv in die dampfformige Phase uber- 
gehi. und daQ die in die dampfformige Phase uber- 
fuhrien Bestandtcile der Probe mil dem Tragergas 
dcrn Analysengerat zugefijhri werden. 

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekenn- 
zeichnei. daQ /.ciilich nach Vurliegen der dampffdr • 
migen Phase eine Einbindung der dampfformigen 
Bestandtcile in das Tragergas erfolgi. 

17. Verfahren nach Anspruch 15 oder 16. dadurch 
gekennzeichnei. daQ die dampfformige Phase der 
Probe untcr liefer Temperaiur kondensien, an- 
schlieGend verdampft und durch eine Tragcrgas- 
spulung dem Analysengerat zugefuhrt wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 17. daduich gckenu- 
veichnet. daQ die Tragcrgasspulung mn einem rci- 
nen. niehi Probe n-belastet en G:n dnrchgefuhrt 
wird. 
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